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Wasserige Dispersion, enthaltend pyrogen hergestellte 
Metalloxidpartikel und Phosphate 



Die Erfindung betrifft eine wasserige Dispersion, enthaltend 
pyrogen hergestellte Metalloxidpartikel und (Poly) Phosphate als 
Dispergierhilfsmittel, ein Verfahren zur Herstellung dieser 
Dispersion und deren Verwendung zur Herstellung kosmetischer 
Formulierungen, insbesondere Sonnenschutz formulierungen. 

Zum Schutz der Haut gegen zu intensive UV-Strahlung werden 
UV-Filter enthaltende kosmetische Zubereitungen, wie Cremes 
Oder Lotionen verwendet, die auf der Haut weitgehend 
transparent und angenehm in der Anwendung sind. 

Als UV-Filter enthalten sie eine oder mehrere organische 
Verbindungen, die im Wellenlangenbereich zwischen 290 und 
400 nm UVB- (290 bis 320 nm) und UVA-Strahlung (320 bis 400 nm) 
absorbieren . 

Die energiereichere UVB-Strahlung verursacht die typischen 
Sonnenbrandsymptome und die Unterdruckung der Immunabwehr, 
wahrend die tiefer in die Hautschichten eindringende UVA- 
Strahlung die vorzeitige Alterung der Haut verursacht. Da das 
Zusammenwirken beider Strahlungsarten das Entstehen von 
lichtbedingten Hauterkrankungen, wie Hautkrebs, begiinstigen 
soli, begann daher frtihzeitig die Suche nach MSglichkeiten, den 
bereits erzielten UV-Schutz nochmals signifikant zu verbessern. 

Es ist bekannt, dass ultrafeine Pigmente auf Basis von 
Metalloxiden auch UV-Strahlung streuen, reflektieren und 
absorbieren kdnnen. Daher stellen ihre hochdispersen 
Formulierungen eine effektive Erganzung der organischen 
UV-Filter in Sonnenschutzmitteln dar. 

Fur diesen Zweck wird bekannterweise ultrafeines 
Titandioxid in kosmetischen Formulierungen vielf altig 
verwendet, da es sowohl chemisch inert als auch 
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toxikologisch unbedenklich ist und weder zu 
Hautirritationen noch zur Sensibilisierung ftthrt. Es ist 
der derzeit am haufigsten verwendete und wichtigste 
mineralische Lichtschutzstof f . Neben Titandioxid wird in 
zunehmendem Mafte ultrafeines Zinkoxid eingesetzt, wobei 
zwischen grobteiligem Material (Pigment) und feinteiligem 
Material (Mikropigment) unterschieden wird. Bei den 
Mikropigmenten liegt die mittlere Primarpartikelgrofie 
meistens deutlich unter 200 nm, meist im Bereich von 10 bis 
100 nm,. in der Regel unter 50 nm. 

Als Primarpartikel bezeichnet man die kleinsten Teilchen, 
die bei der Herstellung der Pigmente anf alien. 
Primarpartikel k6nnen in Form einzelner Kristallite oder 
aber in Form mehrerer dicht iiber Flachen miteinander 
verwachsener Kristallite vorliegen. 

Als Aggregate bezeichnet man Teilchen, die sich aus 
mehreren Primarpartikeln zusammensetzen, wobei die 
Primarpartikel flachig miteinander verwachsen sind. 

Unter einem Agglomerat versteht man einen Verband von 
Primarpartikeln oder Aggregated die iiber anziehende 
Krafte, wie zum Beispiel Wasserstof fbrucken-Bindungen 
zusammengehalten werden. 

Das grobteilige Pigment (0,2 bis 0,5 um) absorbiert 
beziehungsweise reflektiert die Strahlung breit und relativ 
gleichbleibend aber den gesamten OV-Bereich und den Bereich 
des sichtbaren Lichtes, wahrend das feinteilige Material 
eine deutliche Wirkungserhbhung im UV-Bereich bei 
gleichzeitigem Wirkungsverlust im langwelligen UV-A und 
insbesondere im sichtbaren Bereich zeigt. Da nur noch wenig 
sichtbares Licht reflektiert wird, sind Praparate auf 
dieser Wirkstoff basis daher weitgehend transparent. 

Die in Sonnenschutzf ormulierungen eingesetzten Metalloxide 
konnen eine unerwunschte Photoaktivitat aufweisen, die 
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beispielsweise die Bildung von reaktiven Spezies wie 
Hydroxylradikale verursacht. Daher wird versucht die 
Bildung dieser Spezies durch durch anorganische und 
organische Oberf lachenkomponenten, wie beispielsweise 
AI2O3. Si0 2 und/oder Fettsaure (salze) , Siloxane oder 
Phosphate, zu unterdrucken . 

EP-A-154150 beschreibt die Herstellung von 
Metalloxidpartikeln, deren Oberflache mit Alkylphosphaten 
belegt ist, in einem organischen LSsungsmittel, welches 
nach der Reaktion destillativ entfernt werden muft. Die so 
erhaltenen Partikel finden Verwendung in wasserabweisenden 
Sonnenschut zf ormulierungen . 

US 5,453,267 beschreibt die Herstellung von 
Sonnenschutzf ormulierungen, die 0,5 bis 30 Gew.-% 
Titandioxid mit einer mittleren PrimarpartikelgroJJe von 
weniger als 100 nm und 0,025 bis 30 Gew.-% Phosphatanionen 
aufweisen. Das Titandioxid kann in eine Dispersion 
eingeruhrt werden, die die Komponenten der Formulierung und 
die Phosphatanionen enthalt. Alternativ kSnnen Phosphat- 
umhiillte Titandioxidpartikel verwendet werden, die durch 
Einbringen von Titandioxid in eine wasserige, 
phosphathaltige L5sung hergestellt werden. Die in der so 
erhaltenen Dispersion vorliegenden Partikel sind jedoch 
nicht zur Weiterverwendung in einer 

Sonnens chut z formulierung geeignet, sondern mttssen nochmals 
vermahlen werden. 

In kosmetischen, transparenten Formulierungen ist es 
wichtig, dass die Partikel moglichst klein sind, damit sie 
auf der Haut nicht bereits mit dem blofien Auge zu erkennen 
sind. Gleichzeitig soil die UV-Schutzwirkung eines 
Sonnenschutzmittels nicht gemindert werden, und die 
Partikel sollen sich nicht bei Lagerung absetzen. 

Zu diesem Zweck werden die aggregierten und agglomerierten 
Metalloxidpartikel dispergiert. Darunter ist das 
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Einbringen, Zerteilen und gleichmaBige Verteilen von 
Feststoffen in einer fliissigen Phase zu verstehen. 

Es ist bekannt, dass mit wachsender Feinteiligkeit der 
Partikel die Dispergierprobleme zunehmen, so dass der 
Dispergierprozess insgesamt einen der aufwendigsten 
Teilschritte bei der Herstellung von kosmetischen 
Formulierungen darstellt. Die Forderungen der Praxis gehen 
daher dahin, diesen Teil von der Herstellung der 
eigentlichen kosmetischen Formulierungen zu trennen und 
stabile wasserige Dispersionen mit moglichst hohem Gehalt 
an ultrafeinen Metalloxidpartikeln bereitzustellen, welche 
vorzugsweise niedrigviskos oder zumindest noch pumpbar oder 
fliefifShig sein sollen. 

Wesentliches Merkmal einer Dispersion ist Grofie der 
dispergierten Partikel in der Dispersion. Diese GroBe wird 
als SekundarpartikelgroBe bezeichnet und beschreibt 
Primarpartikel, Aggregate und Agglomerate, wie sie in. der 
Dispersion vorliegen. Im Gegensatz zur alleinigen Angabe 
der Primarpartikelgrofie gibt die Angabe der- 

SekundarpartikelgroBe die reale Situation in der Dispersion 
und in der Sonnenschutzf ormulierung wieder. 

Das Zerteilen der Agglomerate und Benetzen der 
neugeschaf fenen Oberflachen ist mit Hilfe von 
Dispergiervorrichtungen, wie Dissolvern, Kugelmiihlen, 
Rotor-Stator-Maschinen, moglich, wobei der Grad des 
Zerteilens von der eingebrachten Energie abhangig ist. Far 
die bei kosmetischen und Sonnenschutz-Formulierungen 
gewiinschten, sehr feinen SekundarpartikelgrOBen reicht die 
Energie dieser Dispergiervorrichtungen nicht aus. 

In EP-A-87 6 841 wird die Herstellung einer Titandioxid- 
Dispersion mittels einer Hochenergiemtihle beschrieben, 
wobei eine mittlere PartikelgrOBe in der Dispersion bei 
0,16 yun erzielt wird, Stabilisiert wird die Dispersion 
durch Zugabe von Essigsaure. Diese Art der Stabilisierung 
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fur kosmetische Anwendungen ungeeignet, well zum einen die 
Essigsaure einen starken Eigengeruch aufweist und zum 
anderen die erwartete Stabilitat im fur Kosmetikanwendungen 
relevanten Bereich von ca. pH 4,5 bis 7,5 als gering 
5 anzusehen ist, da er in der Nahe des isoelektrischen 
Punktes von Titandioxid liegt 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es daher, eine im 
physiologisch gunstigen pH-Bereich von 4,5 bis 7,5 stabile, 
hochkonzentrierte, wasserige Dispersionen von ultraf einen 
10 Metalloxidpartikelft mit niedrigen Viskositaten und mit 
einer gegenuber dem Stand der Technik reduzierten 
photokatalytischen Aktivitat herzustellen. 

Die Aufgabe wird gelost, durch eine wasserige Dispersion, 
enthaltend pyrogen hergestellte Oxidpartikel von Titan, 
15 Zink, Eisen oder Cer mit einer mittleren PartikelgroBe, 

ausgedruckt als Medianwert, in der Dispersion von weniger 
als 200 nm, dadurch gekennzeichnet , dass die Partikelgrolien 
der Oxidpartikel in der Dispersion nicht symmetrisch 
verteilt sind und die Dispersion als Dispergierhilf smittel 
20 mindestens eine (Poly) Phosphat der allgemeinen Formel 1 




I 



worin bedeuten: 

M= H, ein Alkalimetall, Erdalkalimetall, Ammoniumion, 

Zn 2+ , Al 3+ , Fe 2+ , Fe 3+ , 
a= 1 Oder far den Fall, dass M ein zweiwertiges Kation ist 

a = 1/2, fUr den Fall, dass M ein dreiwertiges Kation 

ist a = 1/3 

wobei M gleich oder verschieden ist, enthalt und die einen 
pH-Wert von 4,5 bis 7,5 aufweist. 
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Unter einer nicht-symmetrischen Verteilung ist zu 
verstehen, dass der arithmetische Mittelwert der Verteilung 
grolier als der Medianwert ist. Nicht-symmetrischen 
Verteilungen umfassen sowohl "schiefe" monomodale als auch 
mehrmodale Verteilungen. 

Unter dem Begriff Mittelwert ist der arithmetische 
Mittelwert der volumengewichteten PartikelgrSBenverteilung 
zu verstehen. Unter Medianwert ist der d 5 o-Wert der 
volumengewichteten PartikelgrSfienverteilung zu verstehen. 

Die nicht symmetrische Verteilung der PartikelgroJien in der 
erf indungsgemalien Dispersion in Gegenwart von 
(Poly)phosphaten ist uberraschend. Bei der Dispergierung 
pyrogener, aggregierter Metalloxidpartikel ware eine 
symmetrische Normalverteilung zu erwarten gewesen, die 
dadurch zu erkennen ist, dass das Verhaltnis von Mittel- 
und Medianwert der Verteilung 1 betragt. So fuhrt zum 
Beispiel die Dispergierung von pyrogen hergestelltem 
Aluminiumoxid in Gegenwart von (Poly) Phosphaten mittels 
hoher Dispergieernergien zu einer symmetrischen 
Normalverteilung. 

Die nicht-symmetrische Verteilung der erf indungsgemSBen 
Dispersion bedeutet, dass ein Grofiteil der Partikel die fur 
kosmetische Anwendungen gewUnschte Feinheit aufweist, 
wahrend ein geringerer Anteil von groberen Partikeln 
gtinstig Stabilitat und Rheologie der Dispersion 
beeinf lusst . 

Pyrogen hergestellte Oxidpartikel von Titan, Zink, Eisen 
und Cer umfassen sowohl Oxidpartikel, die aus einer 
Flammenhydrolyse, als auch Oxidpartikel, die aus einer 
Flammenoxidation hervorgehen. Bei der Flammenhydrolyse 
werden VorlSufer der Metalloxide, zum Beispiel 
Metallhalogenide oder metallorganische Verbindungen, in 
einer Wasserstof f-/Sauerstof f f lamme verbrannt, wobei die 
Voriaufer hydrolysiert werden. Diese Synthese, ursprtinglich 
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far pyrogenes Siliciumdioxid beschrieben, kann zum Beispiel 
auch zur Herstellung von Titandioxici verwendet werden. Bei 
der Flammenoxidation wird in der Regel Metalldampf in einer 
Sauerstof fatmosphare zum Metalloxid oxidiert. 
Beispielsweise sei die Oxidation von Zinkdampf zu Zinkoxid 
genannt . 

FUr kosmetische Formulierungen sind aus toxikologischer und 
dermatologischer Sicht die unbedenklichen Verbindungen wie 
Ceroxid, Zinkoxid, Eisenoxid und insbesondere Titandioxid 
geeignet. 

Ferner konnen die Oxidpartikel auch Mischoxidpartikel, 
dotierte Partikel oder gecoatete Partikel von Titan, Zink, 
Eisen und Cer untereinander und/oder mit Silicium und/oder 
Aluminium umfassen. Die BET-Oberf lache der Oxidpartikel 
kann aber einen weiten Bereich von 5 bis 200 m 2 /g 
variieren. 

Die Oberflache der vorgenannten Metalloxidpartikel kann 
auch mitte.ls organischer Verbindungen modifiziert sein, so 
dass hydrophile oder hydrophobe OberflSchen erhalten 
werden. Beispiele mittels organischer Verbindungen 
modif izierter Metalloxidpartikel sind beispielsweise in DE- 
A-42 02 695, EP-A-1 078 957, EP-A-924 269, EP-A-722 992 
beschrieben. Die dort beschriebenen Partikel kSrineri 
erf indungsgemafl eingesetzt werden, wobei solche mit 
hydrophober Oberflache weniger geeignet sind. 

Die erf indungsgemafi verwendeten Metalloxidpartikel kOnnen 
zum Beispiel handelsabliche Produkte, die unter den 
jeweiligen Markennamen, auch mit anorganischen oder 
organischen Beschichtungen, erhaltlich sind, wie 
beispielsweise Micro Titanium Dioxide MT 100 AQ und MT 150 
W (Tri-K-Tayca) , UV-Titan M 212 (Kemira) , und Titandioxid 
P-25 (Degussa) und TN-90 (Nippon Aerosil) sein. Ein mit 
organischen Verbindungen modif iziertes Titandioxid kann zum 
Beispiel T 805 (Degussa) sein. 
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Als besonders vorteilhaft haben sich hier das Titandioxid 
P-25 (Degussa) mit einer BET-Flache von ca. 50 m 2 /g und 
TN 90 (Nippon Aerosil) mit einer BET-Oberf lache von ca. 90 
m 2 /g erwiesen. Diese Oxide bestehen kristallographisch aus 
etwa 80 % Anatas und etwa 20 % Rutil. Sie zeichnen sich 
durch hohe kosmetische Akzeptahz und sehr gute 
Wasserfestigkeit aus. 

Bevorzugt k6nnen folgende (Poly) Phosphate der allgemeinen 
Formel I eingesetzt werden: 

10 Alkaliphosphate, wie Mononatriumphosphat, 

Dinat r iumphosphat , Tr inat riumphosphat , Monokaliumphosphat , 
Dikaliumphosphat und Trikaliumphosphat . Ferner 
Polyphosphate, wie Pentaanatriumtriphosphat, Grahamsches 
Salz, Maddrellsches Salz, Kurrolsches Salz, Pyrophosphate 
15 wie Tetanatriumpyrophosphat . 



Die (Poly) phosphate konnen auch in Form von Gemischen 
eingesetzt werden. Besonders bevorzugt sind Gemische von 
entsprechenden (Poly) Phosphaten, welche einen Puffer im pH- 
Bereich zwischen 4 und 8 oder gebrauchlicher zwischen 5 
20 und 7 bilden. So ergibt zum Beispiel ein 4:1 Gemisch von 
Mononatriumphosphat:Dinatriumphosphat einen Puffer bei 
ungefahr pH 6. 



Die Dispersion kann bevorzugterweise 20 bis 60 Gew.-% 
Metalloxidpartikel enthalten. Besonders. bevorzugt ist der 
25 Bereich von 30 bis 50 Gew.-%. 

Die Dispersion kann bevorzugterweise 0,2 bis 30 Gew.-% 
(Poly) Phosphate gemafi Formel I enthalten. Besonders 
bevorzugt ist der Bereich von 0,5 bis 15 % Gew.-%. 

Zusatzlich zu den genannten Komponenten kann die 
30 Dispergierung Sauren, bevorzugt Sauren wie Phosphorsaure, 
Schwefelsaure, Salzsaure, Salpetersaure oder Carbonsauren 
zur pH-Regulierung enthalten. 
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Weiterhin kann die Dispergierung bekannte Hilfs- und 
Zusatzstoffe, wie Ethanol, Propanol, Butanol, 
Propylenglycol , But ylenglycol , Pentylenglycol , 
Hexylenglycol, Alkoxilate, Glykolether, Glykole, 
Polyethylenglykole, Polypropylenglykole, 
Polybutylenglykole, Glycerinesterethoxylate, Glycerin, 
Polyglycerin, Sorbitol, Sucrose, Fructose, Galctose, 
Mannose, Polysorbate, Starke, Xanthan Gum, Carragennan Gum, 
Cellulose-Derivate, Alginate, Glycol Ester, Sorbitanester, 
Trubungsmittel, Solubilisatoren, ethoxylierte Fettalkohole, 
Natriumchlorid, Natriumsulf at, Magnesiumsulf at , Puffer- 
Systeme f Cholesterin, Panthothensaure, Ascorbinsaure, 
Polyacrylsauren, Carbomere enthalten. 

Die erf indungsgemafie Dispersion kann im pH-Bereich von 4,5 
bis 7,5 ein Zeta-Potential von kleiner als -20 mV 
aufweisen. Bei Werten von kleiner als -20 mV weist die 
Dispersion eine besonders hohe Stabilitat auf . Das 
Zetapotential ist das nach aufien wirksame Potential der 
Teilchen und stellt qin Mali der elektrostatischen 
Wechselwirkung zwischen einzelnen Partikeln dar. Es spielt 
eine Rolle bei der Stabilisierung von Suspensionen und 
insbesondere von Dispersionen mit dispergierten, 
ultrafeinen Partikeln. Bei einem Zetapotentialwert von < - 
20 mV oder > +20 mV besteht eine starke Abstoiiung zwischen 
den Partikeln, die Dispersionen bleiben stabil. Bei Werten 
innerhalb dieses Bereichs wird die AbstoBung so gering, 
dass die van-der-Waal' schen Krafte die Bildung von 
Agglomeraten erlaxiben und es zur unerwtinschten 
Sedimentation der Partikel fiihrt. 

Die erf indungsgemaiie Dispersion kann ferner eine Viskositat 
von weniger als 2000 mPas bei einer Scherrate von 100 s-1 
aufweisen. 

Ein weiterer Gegenstand der Erf indung ist ein Verfahren zur 
Herstellung der erf indungsgemaBen Dispersion, welches 
dadurch gekennzeichnet ist, dass ein Strom einer 
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Ausgangsdispergierung, welcher pyrogen hergestellte 
Metalloxidpartikel, mindestens ein (Poly) Phosphat der 
allgemeinen Formel I, Wasser und gegebenenf alls zusatzliche 
Hilfsstoffe enthalt, in mindestens zwei TeilstrSme 
aufgeteilt wird, diese Teilstrome in einer Hochenergiemuhle 
unter einen Druck von mindestens 500 bar, bevorzugt 500 bis 
1500 bar, besonders bevorzugt 2000 bis 3000 bar, gesetzt 
werden, ttber eine Dtise entspannt werden und in einem gas- 
oder fliissigkeitsgefullten Reaktionsraum auf einandertref f en 
und vermahlen werden. 

Hochenergiemuhlen sind kommerziell erhaltliche 
Vorrichtungen. Zur Herstellung der erf indungsgemafien 
Dispersion eignet sich zum Beispiel ein Ultimizer, Fa. 
Sugino oder die in DE-A-100 37 301 beschriebene 
Vorrichtung. 

Die Herstellung der Ausgangsdispersion kann zum Beispiel 
mittels Dissolver, Rotor-Stator-Maschinen oder Kugelmuhlen 
erfolgen. Bevorzugt konnen Rotor-Stator-Maschinen 
eingesetzt werden. 

Der Dispersions strom kann im Kreis geftihrt werden, so dass 
die Dispersion mehrmals mittels eines Hochenergiemuhle 
vermahlen wird. 

Die erfindungsgemafien Dispersionen werden vorzugsweise zur 
Herstellung kosmetischer Formulierungen, wie Make-up, 
colorierter Puder, Lippenstifte, Haarcolorierungsmittel, 
Tagescremes und insbesondere Sonnenschutzpraparaten, 
verwendet und kannen in den Ublichen Formen, wie 
beispielsweise als W/O- oder O/W-Dispersionen (Emulsionen) , 
Gele, Cremes, Lotionen, Sprays, vorliegen. 

Die erhaltenen Dispersionen zeichnen sich durch eine hohe 
Feinteiligkeit des dispergierten Feststoffes, eine 
langfristige Lagerstabilitat, eine niedrige Viskositat und 
eine hohe Photostabilitat aus. 
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Bexspiele 

Die Bestandteile der Dispersion gemafi Tabelle 1 auiber den 
Ti0 2 -Partikeln werden vorgelegt (Ansatzgrofie ca. 75 kg) . 
Anschliefiend werden die Partikel uber den Saugrtissel der 
5 Ystral Conti-TDS 3 unter Scherbedingungen eingezogen und 
nach Beendigung des Einziehens noch bei 3000 U/min 15 min 
lang nachgeschert (Probe 0, siehe Tabelle 2). Diese 
Vordispersion wird in drei Durchgangen durch die 
Hochenergiemuhle Sugino Ultimaizer HJP-25050 bei einem 

10 Druck von 2500 bar und Diamantdiisen von 0,3 mm Durchmesser 
gefuhrt und nach jedem Durchgang eine Probe entnommen (1. 

i Durchgang ist Probe 1, 2. Durchgang ist Probe 2 usw.; siehe 
Tabelle 2). In Tabelle 3 sind Vis kositaten auf gefuhrt. 

Die erf indungsgemalien Dispersionen sind bei Raumtemperatur 
15 langer als 6 Monate und bei 50 °C langer als 1 Monat 
lagerstabil . 
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Tabelle 1: Formulierungen [in Gew-%] 



10 





Bex spiel 


1 


2 


3 


Ti0 2 u ' 


40 


40 


33 


~ — m 

Natriumpolyphosphat 


0,6 




0,7 


Pentanatriumtriphosphat 




0,6 




VE-Wasser 


59,4 


59,4 


66,3 


pH-Wert 


6,52 


7,25 


6,79 


Zetapotential [mV/pH] * J ' 


-29,2/5,0 

T"> 1 O. TMQi 


-30,5/5,2 -27,3/5,2 



Grahamsches Salz (3) bestiinmt mit dem Gerat DT-1200 von Dispersion 
Technology Inc., USA; 

Tabelle 2: Partikelgroflenverteilung [in nm] 11 





Bei spiel 


Probe 




1 


2 


3 


0 


Median 
Mittel 

Mitt el /Median 


261 
287 
1,10 


242 
285 
1,18 


221 
245 
1,11 


1 


Median 
Mittel 

Mittel /Median 


254 
265 
1,04 


195 
239 
1,23 


150 
191 
1,27 


2 


Median 
Mittel 

Mittel /Median 


n.b. 


n.b. 


107 
142 
1,33 


3 


Median 
Mittel 

Mittel /Median 


157 
197 
1,25 


102 
156 
1 1/53 


96 
131 
1,36 


1) best 
der dyn 
volumen 


immt mit dem Gerat Malvern Zetasizer 3000 HSa nach dem Prinzip 
amischen Lichtstreuung. Angegeben 1st das Ergebnis der 
gewichteten Contin-Analyse; 


Tabelle 3: Viskositat (1> der Dispersionen [in mPas] in 
Abhangigkeit von der Scherrate [in s" ] 






Bei spiel 


Probe 


Scherrate 


1 


2 


3 


0 


1 / 100 


10500/150 


27500/290 


29200/335 


2 


1 / 100 


6900/125 


9850/265 


30800/425 



(1) 



Viskosimeter Physica MCR 300 und dem Messsystem CC27 
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Patentanspriiche : 

1. Wasserige Dispersion enthaltend pyrogen hergestellte 
Oxidpartikel von Titan, Zink, Eisen oder Cer mit einer 
mittleren Partikelgr6Be, ausgedruckt als Medianwert, in 
der Dispersion von weniger als 200 nm, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Partikelgrofien der Oxidpartikel 
in der Dispersion nicht symmetrisch verteilt sind und 
die Dispersion als Dispergierhi-lf smittel mindestens ein 
(Poly) Phosphat der allgemeinen Formel I 



M= H, ein Alkalimetall, Erdalkalimetall, Ammoniumion, 

Zn 2+ , Al 3+ , Fe 2+ , Fe 3+ , 
a= 1 oder ftir den Fall, dass M ein zweiwertiges 

Ration ist a = 1/2, fur den Fall, dass M ein 

dreiwertiges Ration ist a = 1/3 

wobei M gleich oder verschieden ist, enthalt und die 
einen pH-Wert von 4,5 bis 7,5 aufweist. 

2. Wasserige Dispersion nach Anspruch 1, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Metalloxidpartikel die Oxide 
von Titan, Zink, Eisen, Cer, deren Mischoxide, und die 
Mischoxide der vorgenannten Oxide mit Aluminium oder 
Silicium umfassen. 

3. Wasserige Dispersion nach den AnsprOchen 1 oder 2, 
dadurch gekennzeichnet, dass die OberflSche der 
Metalloxidpartikel mittels organischer Verbindungen 
modifiziert ist. 




worin bedeuten 
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4. Wasserige Dispersion nach den Anspriichen 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet , dass sie bevorzugt 20 bis 60 
Gew.-%, besonders bevorzugt 30 bis 50 Gew.-%, 
Metalloxidpartikel enthSlt. 

5. Wasserige Dispersion nach den Anspriichen 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet, dass sie bevorzugt 0,2 bis 30 
Gew.-%, besonders bevorzugt 0,5 bis 15 Gew.-% der 
(Poly) Phosphate der allgemeinen Formel I enthalten. 

6. Wasserige Dispersion nach den Anspriichen 1 bis 5, 
dadurch gekennzeichnet, dass sie weitere Hilfs- und 
Zusatzstoffe enthalt. 

7. Wasserige Dispersion nach den Anspriichen 1 bis 6, 
dadurch gekennzeichnet, dass sie im pH-Bereich von 4,5 
bis 7,5 ein Zeta-Potential von kleiner als -20 mV 

auf weist - 

8. Wasserige Dispersion nach den Anspriichen 1 bis 7, 
dadurch gekennzeichnet, dass sie eine Viskositat von 
weniger als 2000 mPas bei einer Scherrate von 100 s-1 
auf weist. 

9. Verfahren zur Herstellung der Dispersion gemafi den 
Anspriichen 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass ein 
Strom einer Ausgangsdispersion, welcher pyrogen 
hergestellte Metalloxidpartikel, jeweils mindestens ein 
(Poly) Phosphat der allgemeinen Formel I, Wasser und 
gegebenenfalls zusatzliche Hilfsstoffe enth&lt, in 
mindestens zwei TeilstrSme aufgeteilt wird, diese 
Teilstreme in einer Hochenergiemuhle unter einen Druck 
von mindestens 500 bar, bevorzugt 500 bis 1500 bar, 
besonders bevorzugt 2000 bis 3000 bar, gesetzt werden, 
iiber eine DUse entspannt werden und in einem gas- oder 
fltissigkeitsgefiillten Reaktionsraum auf einandertref f en 
und vermahlen werden. 




« 
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10. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet , dass 
die Dispersion mehrmals mittels einer Hochenergiemiihle 
vermahlen wird. 

11. Verwendung der wasserigen Dispersion gemass den 
Anspriichen 1 bis 8 zur Herstellung von kosmetischen 
Formulierungen • 
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Zus ammenf as sung 

Wasserige Dispersion, enthaltend pyrogen hergestellte 
Metalloxidpartikel und Dispergierhilf smittel 



Wtsserige Dispersion enthaltend pyrogen hergestellte 
Oxidpartikel von Titan, Zink, Eisen oder Cer mit einer 
mittleren PartikelgrQBe, ausgedruckt als Medianwert, in der 
Dispersion von weniger als 200 nm, dass die PartikelgrSBen 
der Oxidpartikel in der Dispersion nicht symmetrisch 
verteilt sind, die Dispersion als Dispergierhilf smittel 
mindestens ein (Poly) Phosphat der allgemeinen Formel I 
enthalt und einen pH von 4,5 bis 7,5 aufweist. Sie wird 
hergestellt durch Dispergierung eines Vordispersionsstromes 
mittels einer Hochenergiemuhle . Sie kann in 
Sonnenschutzformulierungen verwendet werden. 

i. • 
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